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La presente invention a pour objet des derives 
anthraquinoniques r^pondant a la fonnule : 



(I) > 



dans laquelle des noyaux A et/ou B peuvent porter 
d'autres substituants, obtenus par condensation 
d'une halogeno-anthiaquinone de fonnule : 

O 





B 



logene 



sur l'e'thylene-unine, ainsi que des derives anthra- 
quinoniques repondant a la fonnule : 
0 




(HI) , 



N-CHr-CHi—X 



dans laquelle X represente le radical d'un compose 
avec un atome d'hydrogene mobile qui peut se 
fixer sur r&bylene-imine ct ou les noyaux A et/ou 
B peuvent porter d'autres substituants, obtenus 
par reaction d'un compose de fonnule : 

H — X (IV) 

avec un derive anthraquinonique de fonnule (I). 
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La reaction des a-halogeno-anthraquiiioaes de 
fonnule (II) avec re*thylene-iiiune s'opere de pre- 
ference a des temperatures superieures a 20 °C, 
par exemple entre 25 et 46 °C, dans un exces 
d'e'tbylene-imine ou dans un solvant inerte, par 
exemple dans le benzene, le toluene, le xylene 
ou le chlorobenzene, et en presence d'agents liant 
les acides, par exemple de carbonates alcanna ou 
d'acetates alcalins ou d'hydroxydes alcalins ou 
alcaUno-terreux. En outre, on peut y ajouter des 
accelerateurs da reaction, par exemple du cuivre 
ou des sels de cuivre et en particuEer du bronze 
de cuivre, du chlorure ou de l'acetate de cuivre. 
Une fois la reaction achevee, on pent isoler le 
compose de fonnule (I) a l'aide d'un agent de preci- 
pitation comma l'etier de p&trole, le cas echeant 
apres addition de solvants, par exemple de benzene, 
de toluene, de xylene on de chlorobenzene. 

L'addition d'un compose' de fonnule (IV) sur un 
derive anthraquinonique de fonnule (I) se fait de 
preference dans un diluant inerte ou dans un exces 
du compose* de fonnule (TV) a la temperature 
ambiante ou a temperature moddrement elevee, 
par exemple entre 15 et 80 °C. Comme composes 
de fonnule (IV), on peut utiliser, par exemple, 
l'ean, des acides organiques ou mineraux, des 
alcools, des thio-alcools, des phenols, des thiophe- 
nols, de ranunoniaque ou des amines primaires 
ou secondaires, des amides, des hydrazines ou des 
hydrazides ainsi que des composes avec un groupe 
methylenique active, par exemple un malonate de 
dialcoyie. 

Les colorants anthraquinoniques ainsi obtenus 
peuvent etre utilises pour teindre les matieres les 
phis diverses. C'est ainsi que 1'on peut utiliser par 
exemple des composes de fonnule (I) en dispersion 
aqueuse pour teindre Tacdtate, le triacetate, les 
fibres de polyester ou de polyamide, ou dans des 
solvants organiques pour la teinture dans la masse 
de fibres ou la coloration de vernis. 
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Les colorants de formule (HI) exempts de groupes I 
hydrosolubflisants servent par exemple a teindre j 
ou k imprimer des fibres, des ffls ou des tex t iles 
d'aoftate, de triacetate, de polyester ou de poly- j 
amide it partir d'une dispersion oqueuse, a teindre . 
des fibres dans la masse et a colorer des verois dans j 
des solvants organiques: Si les colorants renfexment > 
un on pmsieurs groupes hydrosolubiEsants, par ; 
exemple des groupes sulfoniques, on pent les utifiser - 
pour teindre la 1*™ ou le Nylon. Les produits de ! 
depart de formule (I) particuHerement in d i q ues 1 
pour I'obtention de colorants de ce genre sont par j 
exemple la l-ammo-4-ethylene-im^ ! 
none, la 1-mono- ou diaryiannrio-4^thylenerinn^ j 
anthraquinone, la l-bydroxynl^eThylene- nnino- i 
anthraquinone, la 1-mercapto-, l^coymrercapto- j 
ou 1-arybnercapto^thy^^ ! 
la l-halogeno-4^thylene-ir^ 

Si lesubstituant X d'un colorant de formule (HI) j 
renferme un groupe amine ou un groupe bydnud- i 
nique, on pent utfliser ce colorant, eventueuement 
apres quaternisation, pour teindre la Iaine et des 
articles de fibres acryiiques. II en est de meme pour 
les a-halogeno^thylammo-antm^mriones qui ont 
reagi par exemple avec la d^methylnydrarine ou 
avec une arnine tertiaiie pour former un compost 
quaternaire. 

Dans les exemples suivants, les parties et les 
pourcentages s'entendent en poids et les tempera- 
tures en degres centigrades. 

Exemple I. — On agite pendant 5 hemes vers 
25-450 21 parties de l-m6tbyUrnino-4-bromo- 
anthiaquinone, 9,2 parties de carbonate de potas- 
sium anhydre et 0,4 partie de bronze de cuivre ! 
dans 100 parties d'ethylene-imine. On dime cette j 
preparation avec du toluene, on filtre et on isole 1 
par distillation et essorage la l-m£thyi-arnino-4- j 
ethylSne-immo-onthraquinone ainsi obtenue. ! 
Exemple 2. — On agite pendant % heure a la i 
temperature ambiante 2,8 parties de 1-methyi- i 
ammcH^thylene-inuno <mthraquiiione dans 70 par- 
ties d'acide chlorbydrique a 5%. On filtre la 
1-methylamino - 4 - (2 , -cHor6thylamino) - anthraqui- 
none ainsi obtenue et on la neutralise par lavage 
avec de 1'eau. 

Exemple 3. — On agite pendant 2 heures a 00° 
2,8 parties de l-m6thylainmo-4^thytoe4muio- 
anthraquinone dans 70 parties d'aminobenzene. 
Ensuite, on elirnine raminobenzene en exces par 
distillation, on ajoute de i'ethanol et on filtre la 
1-roithyl - amino - 4- (2'- phenylamino - ethylamino) - 
anthraquinone ainsi obtenue* 



O NH— CH 3 



Exemple 4. — On agite pendant la runt a 80° 
2,8 par ties de l-m£thylarnmc-4reihyle^^ 
anthraqumone avec 0,4 parties de phenol dans 
70 patties de toluene. On filtre la 1-methylainmo- 
^(B'jphenojcyethylammo)^ ainsi obte- 

nue et an la lave avec de rethanoL 

Exemple 5. — Si Ton mtrodnit 2,8 parties de 1- 
m€thylammo^thylene-irn^ oans 
70 parties de tMophenol et que Ton ch anffc faible- 
ment, il se prodnit tout de suite une reaction. 
Apres avoir agite le melange pendant 2 heures a 
la temperature ambiante, on filtre la 1-methyi- 
amino-4<2'-pbenyKh^ 
et on la lave avec de rethanoL 

Exemf^6.^0nB^^Sfa^&il-v^y^ 
ammo-4-&hylerie~iinmo^ dans 70 par- 

ties de malonate de diethyle pendant 24 heures a 
60°. On ajoute 50 parties d' eth er de petrole an 
melange de reaction une fois retroidi puis on filtre 
la l-raethyiamino-4- p\8'-bis-(6tlioxycarbonyl)- 
tOTpylammo]-antrnaqumorie. 

Exemple 7. — On agite a la temperature ambiante 
2,8 parties de L-inethylamino-4-ethylerie-imino- 
anthraqumone dans 70 parties de benzene. On 
fait passer pendant 3 minutes du gaz cbloibydrique. 
On filtre le chlorhydrate de l-ni^thyl-amino-4- 
(2'K^oi^thylamino)-antmaquinone precipite* et on 
le fait bouillir au reflux avec 70 parties de dime- 
thymyuradne pendant 12 heures. Apres adjonc- 
tion de 70 parties de toluene, on pent essorer le 
colorant obtenu qui repond a. la formule : 
O NH — CH, 



or 



Exemple 8. — On chauffe pendant 12 heures a 
60° 2,8 parties de l~methylammo^-ethylene- 
iininft - ftnthr iflq^mnTi p dans 00 parties de dimethyl- 
hydrazme. Ensuite, on elimine la dimethymydrazine 
en ex cft* par distillation sous vide. On delaie le 
residu dans 100 parties de chlorobenzene puis on 
chaufie le tout a. 80° avec 2,6 parties de sulfate 
de dimithyie. Le colorant ainsi forme' precipite; 
on lui ajoute 100 parties de chlorobenzene puis on 
l'essore. 11 repond a la formule : 




— 3 

ExempU 9. — On agite pendant la nuit 2,8 parties | 

avec 10,9 parties de l-amino^-hydn«ybenzene : 
dans 70 parties de toluene a 66°. On ajoute 100 par- 
ties de methanol an melange de inaction apres 
l'avoir refroidi puis on isole le colorant obtenu par | 
filtration. II sert a teindre le diac&ate de cellulose . 
et les fibres de polyamides syntMtiques, par 
exemple le « Nylon » (polyamide 06) a partir d'une I 
dispersion aqueuse. 
ExempU 10. — On fait chauffer pendant 6 hemes 
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a 60» 2,8 parties de 1-miSthyl^nuno^thyleiie- 
inuno^thraquinone avec 60 parties de 1-amino- 
3-Kiira6thyIhyurarincHpropane. Ensuite, on y ajoute 
a la tempgratnre ambiante 65 parties d'eau, on 
filtre, on lave le rdsidu avec de i'eau et on le seche. 
On dissout le produit obtenu dans 100 parties de 
cblorobenzene et on tui ajoute 1 partie de sulfate 
de dimfthyle tout en agitant. En une heure, on 
chauffe a 60°. Le colorant precipite; an le filtre 
et on le lave avec du benzene. II rdpond a la for- 
mule : 



H 

O A 




ch. 



CH t 



i k H CH, 



CH t sor 



et convient bien a la teinture de fibres acryfiques. 

Exemple 11. — On agite pendant 12 heures a 
40° 40,6 parties de l-amino^bromo-anthraqui- 
none-2-sulf onate de sodium, 62 parties d'hydroxyde 
de sodium a 30 %, 1 partie de chlorure de cuivre 
et 1 partie de bronze de cuivre dans 116 parties 
d'tthylene-imine. On y ajoute 1 000 parties d'eau 
et 200 parties de chlorure de sodium* on filtre le 
l-anu^o-4-e* thylene - imino - anthraquinone - 2 - sulfo- 
nate de sodium precipite* et on le lave avec une 
solution a 10 % de chlorure de sodium, On peut 
utiliser ce compose* comme colorant pour laine. 

ExempU 12. — On dissout 4 parties de 1-amino- 
4- Ethylene -imino- anthraquinone -2 -sulfonate de 
sodium dans 160 parties d'eau. On y ajoute goutte 
a goutte 40 parties de thiophenol ce qui provoque 
une reaction immediate. On continue a agiter le 
tout pendant 2 heures a la temperature ambiante 
puis on filtre Tacide l-ammo-i- PHP^y 1 * 1 " 0 )- 
?thyianuno]-anthraqumone-2^uHcmique. On s'en 
sert comme colorant de dispersion pour le c Nylon » 
et Tacetate de cellulose. 

ExempU IB. — On agite pendant 6 heures a 40° 
6,1 parties de l-animo-4^thylene>iinino-anthra- 
quinone-2-sulfonate de sodium dans 80 parties 
d'ainino-benzene. On precipite Tacide l-amino-4- 
p'- (phenylamino) - 6thylamino] - anthraquinone - 2- 
sulfonique ainsi obtenu avec de Tacide chloihydri- 
que a 2 %, on le filtre et on le lave avec de Tacide 

O NH 8 




chlorhydrique a 2%. Le colorant possede des 
proprie' tes analogues a celles du colorant obtenu 
selon les donnees de Texemple 12. 

ExempU 14. — On agite a la temperature 
ambiante pendant Y> heure 6,1 parties de 1-amino- 
4 - ethylene - imino - anthraquinone - 2 - sulfonate de 
sodium dans 80 parties d'acide chbrhydxioue a 
36 %. On filtre Tacide l-ammo^(2 / -chtor«hyl- 
amino)-anthraquinone-2-sulfonique obtenu puis on 
le lave avec de Tacide chlorhydrique a 2 %. On 
se sert du produit comme colorant pour la laine. 

ExempU 15. — On chauffe 16,8 parties de 1- 
amino-4-dthyiene-imino - anthiuquinone-2-sulf onate 
de sodium avec 44 parties de l-anuno-3-hydroxy- 
benzene dans 600 parties d'eau pendant 16 minutes 
a 80°. On filtre la solution refroidie, on precipite 
le produit de la reaction avec de Tacide chlorhydri- 
que, on le filtre, on le lave avec de Tacide chlorhydri- 
que a 2 % et on le seche. On dissout 16 parties du 
produit de la reaction dans 160 parties d'eau et on 
y ajoute de lliydraxyde de sodium jusqu'a obten- . 
tion d'un pH6,6. On ajoute 16 parties de t6tra~ 
cMoropyrimidine et on agite le tout a 70° tout en 
maintenant le pH constant. Lorsqu'il n'y a plus 
besoin d'hydroxyde de sodium, on introduit de la 
vapeur d'eau a un pH de 7 pour purifier le produit 
de la reaction puis on le filtre, on le lave avec de 
Teau et on le seche. Le colorant obtenu repond 
vraisemblablement a la formule : 



Q Ci 
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H sert a la teinture de la cellulose en tant que 
colorant reactif et convient tout particulierement 
a cette utilisation si on le sulfone selon Ie mode 
habttuel jusqu'a ce qu'il possede une bonne solu- 
bflite dans l'eau. 

b£sum£ 

I/invention comprend notanunent • 
A. 1° Un precede de fabrication de derives 
antbiaqutnoniques repcndant a la foimule : 

O 



— 4 — 





fixer sur l'eihylfineinune et on les noyaux A et/ou 
B peuvent porter d'autres substituants, procede 
qui consiste a fixer un compost de fon nul e : 

H— X (IV) 
sur un derive anthrajumonique de fonnule (I) 
donnee sous 1°. 

B. Conuue pxodnits industnels : 

lo Les derives antbxaquinoniques xepondant a 
la fonnule : 

O 



(I) - j 



dans laquelle les noyaux A et B peuvent porter 
d'autres substituants, qui consiste a condenser une 
halogeno-anthraquinone de fonnule : 

O 



(II) 



avec de lmyiene-iniine; 

go rjn procede de fabrication de derives 
anthraqutnoniques xepondant a la fonnule : 
O 




(III) 



f— CHa-CHr-X 



dans laquelle X represente le radical d'un compose 
avec un atome d'hydrogene mobile qui pent se 




(I) 



dans laquelle les noyaux A et B peuvent porter 
d'autres substituants; et 

2° Les derives anthiaquinoniques xepondant a 
la formnle : 

o 




B 



(II) 



r— CHg^CHr-X 



dans laquelle X represente le radical d'un compose 
avec un atome d'hydrogene mobile qui pent se 
fixer sur imylene-imnie et on les noyaux A et/ou 
B peuvent porter d'autres substituants, tabriques 
selon le proodde deceit sous A 2°. 

C. L'utilisation des produits decrits sous B 
comme colorants. 
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